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维毡；对 1000℃热解制备的无定型 SiC 微/纳米纤维毡进行高温烧结，制备了柔




参数，制备柔性 PACS微/纳米纤维毡。确定纺丝液配方为V 二甲苯:VTHF:V DMF=3:1:1，
浓度为 0.9g/mL；最佳纺丝条件为：输出电压为 15kV，注射流量为 2.0g/mL，接
收距离为 10cm。柔性 PACS 微/纳米纤维毡经过氧化交联、热解，得到柔性疏水
吸油的无定型 SiC 微/纳米纤维毡，与水接触角≥130°，吸油率 39.8%，高温烧
























The flexible amorphous silicon carbide micro/nano fibrous mat was obtained by
combining electrospinning technology and polymer-derived ceramic technology,
using polyaluminocarbosilane (PACS) as precursor, regulating electrospinning
solution system and process and selecting appropriate cross-link temperature and
pyrolysis process. Sintered in high temperature, SiC-1000 then turned into flexible
polycrystalline silicon carbide micro/nano fibrous mat. Aerogel composite material
was prepared by silicon carbide micro/nano fibrous mat and silica aerogel.
Flexible PACS micro/nano fibrous mat was obtained by selecting appropriate
solvent system, that included solvents xylene and THF and non-solvent DMF, and
adjusting electrospinning process parameters. The spinning solvent system mixture of
xylene, THF, and DMF was at the volume ratio of 3:1:1, and its concentration was
0.9g/mL, The best spinning condition was a rate of 2.0 mL/h with optimized voltage
of 15 kV, and a working distance of 10 cm. After oxidation crosslinking, pyrolysis,
flexible PACS micro/nano fibrous mat was changed into flexible, hydrophobic,
oil-absorbing and amorphous silicon carbide micro/nano fibrous mats with its water
contact angle over 130 o, and oil-absorbing rate as 39.8%. After sintered in high
temperature, polycrystalline silicon carbide micro/nano fibrous mat was obtained. The
morphology, composition and structure changes of silicon carbide fibrous mats in the
heat treatment processes were analyzed by using SEM, EPMA, XPS, TEM, FT-IR,
XRD, etc. Heat preservation experiment results of SiC-H1800 polycrystalline silicon
carbide micro/nano fibrous mat from 1400 to 2000℃ showed that the size of grain in
the fibers increased gradually as temperature rised, and the fibrous mat was
pulverized when the temperature was over 1800 ℃.
Reinforced by SiC-1000 fibrous mat, a new type of fiber reinforced silica aerogel
composite was obtained. Result showed that SiC-1000 fibrous mat has a good
compatibility with Silica aerogel. Specific surface and pore analysis results showed
that the SiC-1000 micro/nano fibrous mat can maintaine the aerogel’s super adiabatic















on the entrance of the aerogel but had little impact on pore structure.
































先驱体法制备 SiC 纤维流程如图 1.1 所示，主要包括 SiC 先驱体的合成、先
驱体纺丝、原纤维的交联、纤维的热解或高温烧结四个步骤。利用该法制备的
SiC 纤维得到了迅速的发展。先驱体法制备 SiC 纤维主要是利用先驱体熔液进行
熔融纺丝，在高速拉拔的过程中，冷却固化成纤维，纤维经过不熔稳定化处理后，
最终在高温下进行热解和烧结得到 SiC 纤维，所制备的 SiC 纤维直径~10 m。


























种与表面张力相反的力 Fe。当电场强度增加时，Fe ＞ Fs，喷头处的液滴会被拉















图 1.1 先驱体转化法制备 SiC 纤维工艺路线示意图






















（6h）高温烧结得到-SiC 结晶纤维。利用 PS 优良的纺丝性制备原丝，改善了
PCS 纺丝困难的特点，但从所得纤维的质量上看，纤维膜表现出脆性，且纤维与
纤维之间出现了严重的并丝或节点现象，如图 1.3 所示。[32, 33]
1.2.2 乳液法静电纺丝制备 SiC纳米纤维
Seung-Hoon Choi 等人[20] 以 PCS 为先驱体、聚乙烯基吡咯烷酮（Polyvinyl
Pyrrolidone，PVP）为纺丝助剂、十二烷基苯磺酸钠为乳化剂制备得到 O/W 型乳
液，利用静电纺丝技术得到复合先驱体纤维，经过干燥、预氧化、高温烧结得到
直径为 500nm 左右的单晶-SiC 纤维。该法使得低分子量的先驱体制备 SiC 纤维
工艺变得简单，乳液固化成的纤维经过热处理后，容易出现纤维表面不光滑，如
图 1.4 所示。此外，乳化剂和 PVP 的存在，对碳化后的 SiC 纤维成分和结构产生
影响，影响纤维性能。
a b c
图 1.3 同轴静电纺丝所得原纤维 SEM 图（a、b）和纤维膜（c）
Fig. 1.3 SEM micrographs of the as-spun core-shell fibers (a, b) and digital image
















张磊等人[21]利用固态 PCS 为先驱体，PVP 为纺丝助剂，分别以四氢呋喃和
乙醇为溶剂，溶解后通过共混得到纺丝液，聚合物浓度为~20wt.%、PCS/PVP 约
为 2:1。采用静电纺丝法制备得到 PCS/PVP 复合纤维，经过 190℃、6h 不融化处
理后，在高纯氮气气氛下经过 1300、1400、1600℃高温煅烧 4h 得到 SiC 纤维。
所得纤维呈现无规则排列的三维网络结构。根据先驱体复合纤维热重曲线分析表
明，纤维失重率高达 80%，纤维收率低至 20%。
Youngblood 和 Eich [23]将 PCS 溶解于甲苯中，加入 5wt.%的 DMF 和 3wt.%
的 PS，并加入增加溶液的导电性的四丁基溴化铵，将得到的纺丝混合液进行静
电纺丝，经过 UV 交联和 1200℃热解，最终得到 SiC 纤维，如图 1.5 所示。纤维
最低直径低至 20nm，通过控制热解条件，得到氧化物包裹 SiC 的壳-核结构
图 1.5 静电纺丝制备所得 PCS/PS 复合纤维（a）以及 1200℃热解得到的纤维（b）
Fig. 1.5 SEM micrographs of the as spun PCmS/PS fibers (a) and SiC fibers pyrolized at
1200℃ (b)
a b
图 1.4 所得复合纤维（a 左）、热交联纤维（a 右）和 1600℃处理所得 SiC 纤维 SEM 图
Fig. 1.4 SEM image of the as-spun composite fiber mats (left a) and thermal-cured




















聚甲基丙烯酸甲酯（Poly(methyl methacrylate)，PMMA）和 PS 共混静电纺丝。
PUS 与 PMMA 按质量比 5/15 共混，以丙酮为溶剂，得到聚合物浓度为 20wt.%
的共混纺丝液；PUS 与 PS 按质量比 5/20 共混，以 DMF 为溶剂，得到聚合物浓
度为 25wt.%的共混纺丝液。采用静电纺丝技术得到的复合纤维经过 120℃交联、
1000℃和 1560℃热解得到 SiC 纤维，如图 1.6 所示。交联前，纤维直径分布均匀，
纤维圆滑且基本上没有并丝现象；经过 1000℃热解后，纤维直径下降明显，且
出现严重的并丝现象；当处理温度达到 1560℃时， PUS/PMMA 纤维基本上断
裂成短纤，而 PUS/PS 纤维之间粘结现象明显，构成网状结构。
图 1.6 共混纺丝 1560℃烧结所得 SiC 纳米纤维 SEM 图：PUS/PMMA (a)和 PUS/PS (b)
Fig. 1.6 SEM images of SiC nanofibers pyrolyzed at 1560℃ from PUS/PMMA (a) and
PUS/PS (b)
a b
Huilin Hou 等[27]人利用 PUS 与纺丝聚合物助剂 PVP 共混，以乙醇为溶剂，
配制共混纺丝液。通过静电纺丝技术的到复合纤维，研究表明，原纤维直径随着
PVP 的含量增加而增加，可达 5~7m。PVP 含量为~12wt.%的原纤维经过 200℃
（2℃/min，2h）氧化交联后，通过两步升温热解：400℃（5℃/min）和 1400℃




















图 1.7 PUS/PVP 共混静电纺丝制备 SiC 纤维 SEM 图：原纤维（a）、不同倍率多孔 SiCSiC
纤维（b、c、d）
Fig. 1.7 Typical SEM image of the as-spun PUS/PVP fibers (a) and the pyrolyzed








合物作为纺丝助剂，直接以 THF 为 PCS 的溶剂，通过 10kV 的纺丝电压、10cm
的接收距离、4mL/h 的给液速度，静电纺丝得到的 PCS 纤维直径较短、纤维不
均匀。Dong-Geun Shin[30]等人用二甲基甲酰胺（DMF）和甲苯混合溶剂体系溶解
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